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Este proyecto final de carrera se fundamenta en la investigación del desarrollo de nuevos 
materiales de tipo cemento, capaces de estimular la regeneración y reparación del tejido óseo. 
Se estudiaron seis formulaciones de cemento de fosfato de calcio, basados en fosfato 
tricálcico a (a-TCP), con el objetivo de evaluar el efecto de dos parámetros, el tamaño de 
partícula del polvo utilizado y la relación líquido/polvo, sobre la microestructura y la 
rugosidad del cemento.  
 
Se estudiaron seis formulaciones distintos y se caracterizació el proceso de reacción, 
determinando los tiempos de fraguado y las fases presentes mediante la técnica de difracción 
de rayos X, que revelan la obtención de un polvo de a-TCP casi puro (sin ß-TCP).  Se 
determinó también la porosidad de las seis series, observando que la porosidad aumenta con la 
relación líquido/polvo. 
 
Se realizó un estudio de la topografía superficial de las seis formulaciones de cemento con el 
objetivo de evaluar las diferencias microestructurales y de rugosidad, para ello se emplearon 
técnicas como la microscopía electrónica de barrido, la microscopía óptica interferométrica y 
la microscopía de fuerzas atómicas. Se observó que la formación de aglomerados de 
hidroxiapatita de diferente tamaño según el tamaño de partícula del polvo de a-TCP y la 
relación líquido/polvo empleada.  
 
Los resultados de rugosidad obtenidos demuestran que el cemento presenta dos niveles de 
rugosidad, uno debido a los cristales de hidroxiapatita (en forma de agujas) y otro debido a las 
aglomeraciones de cristales.  
 
Los estudios de rugosidad realizados con microscopía óptica interferométrica sobre las seis 
series del cemento demuestran que el polvo pequeño tiene una rugosidad de cristales menor. 
Los resultados de la microscopia de fuerzas atómicas demuestran que la rugosidad aumenta 
con la relación líquido/polvo. 
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Los implantes pueden ofrecer una mejor calidad de vida a muchas personas que sufren ciertas 
enfermedades crónicas sin solución médica. Los materiales que se emplean para la fabricación 
de implantes son de naturaleza diversa; pueden fabricarse con tejidos de los mismos pacientes 
(autoinjerto), con tejido de un donante humano (homoinjerto) o de otras especies 
(xenoinjerto), así como a partir de materiales hechos por el propio hombre (aloinjerto); a estos 
últimos se les conoce como biomateriales. Una parte de los biomateriales: cerámicas, vidrios 
y vitrocerámicas son generalmente usados para reparar o reemplazar tejidos esqueléticos 
conectivos duros. Se han demostrado que algunos vidrios, vitrocerámicas y cerámicas, con 
determinadas composiciones son capaces de formar directamente un enlace con el hueso, sin 
que se forme ninguna capa fibrosa en la interfaz implante-tejido. 
  
Desde los años ochenta, los cementos de fosfato de calcio se han consolidado como materiales 
de gran utilidad en el campo de la regeneración ósea. Además de tener propiedades de 
biocompatibilidad y bioactividad, los cementos de fosfato de calcio son materiales moldeables 
e inyectables, con las consiguientes ventajas en aplicaciones de cirugía de mínima invasión, 
su proceso de reacción da lugar en la mayoría de casos a hidroxiapatitas deficientes en calcio, 
de rango nanométrico, muy simulares a la hidroxiapatita biológica. El control de diversas 
variables, como la composición química de las fases sólida y líquida, el tamaño de partículas, 
la relación liquido/polvo, o la introducción de aditivos orgánicos permite ajustar las 
propiedades de los cementos a requerimientos clínicos de cada aplicación específica. 
 
La topografía superficial es uno de los factores superficiales más importantes que influencian 
la respuesta del cuerpo a un implante. Por ejemplo, la morfología superficial tiene un gran 
influencia sobre las interacciones de las células osteogénicas con la superficie de un implante. 
Por lo tanto, es muy importante determinar y evaluar estas características topográficas tan 
exactas como sea posible para obtener valores cuantitativos y poder correlacionarlos con la 
respuesta biológica. 
 
En este proyecto se estudian seis formulaciones de fosfato de calcio con los objetivos de 
valorar la influencia del tamaño de partículas, que es un manera simple para influir en la 
microestructura del cemento y la relación liquido / polvo, que es un factor que influye en la 
Caracterización superficial de un cemento de fosfato de calcio 
 
6
plasticidad inicial de la pasta y el tamaño que forman las aglomerados de cristales, frente a la 
rugosidad de la superficie. La topografía superficial influye en la biocompatibilidad y muchas 
veces afecta directamente los funcionamientos diseñados de los implantes quirúrgicos en 
varias maneras. Los implantes óseos con una adecuada topografía superficial mejoran la 
fijación del implante y facilitan la curación del hueso en la interfaz y a través del hueso 
dañado.  
 
La metodología seguida durante la realización de este proyecto se establece de igual forma 
para las seis formulaciones. En primar lugar se preparan las pastillas de cemento de fosfato de 
calcio. Seguidamente se caracteriza la rugosidad superficial visualmente y cuantitativamente. 
Para una caracterización visual se utiliza un microscopio electrónico de barrido. Se caracteriza 
cuantitativamente (y también visualmente) la superficie con un microscopio óptico 
interferométrico y un microscopio de fuerza atómica. Finalmente se realiza un estudio 
estadístico de los parámetros de rugosidad para poder observar si hay diferencias 
significativas.  
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2. FUNDAMENTO TEÓRICO 
 
2.1. El hueso 
 
El hueso es un tejido vivo que cumple diversas funciones en el organismo. En primar lugar el 
hueso es un almacén de calcio (el 99% del calcio está en los huesos). Mantener una 
concentración de calcio constante en los fluidos corporales es muy importante para algunos 
procesos fisicoquímicos vitales y la reserva de los huesos se asegura de esto. Otra función del 
hueso es como protección de algunos órganos como en el caso del cerebro. El tercer papel es 
su función estructural. Los huesos son los soportes de los tejidos del cuerpo. [1]  
 
2.1.1. La estructura del hueso 
 
El hueso es un material 
nanocompuesto y está 
organizado jerárquicamente en 
distintos niveles estructurales 
(ver Figura 1.1). Está formado 
por pequeñas partículas 
minerales dispersas en una 
matriz orgánica. Los tres 
constituyentes fundamentales 
del hueso son: una fase 
mineral, principalmente 
pequeños cristales de 
hidroxiapatita deficiente en calcio carbonatada (30-40% en volumen), una fase orgánica, 
constituida esencialmente por fibras de colágeno (34-42% en volumen) y agua (16-27% en 
volumen). [2] 
 
Desde un punto macroestructural hay dos formas del hueso maduro; hueso cortical o 
compacto y hueso trabecular o esponjoso. El hueso cortical se encuentra en la parte externa de 
los huesos. Es más denso que el hueso trabecular, y está constituido por unidades cilíndricas 
 
Figura 2.1 – La estructura del hueso. [3] 
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paralelas denominadas osteonas o sistemas haversianos. El hueso cortical es anisotrópico. El 
hueso travecular es menos denso que el hueso compacto. Se encuentra en los extremos y en el 
interior de la diáfisis de los huesos largos, en interior de los huesos pequeños y entre las 
superficies de los huesos planos. Está formado por pequeñas varillas y placas de tejido óseso, 
formando una estructura con porosidad abierta, similar a una esponja. [2] 
 
2.1.2. El hueso, un tejido vivo 
 
El tejido óseo es un tejido vivo en constante cambio con capacidad de reformación, 
remodelación reparación y reabsorción. En un cuerpo sano hay un equilibrio entre la 
formación y la reabsorción óseas. Estas funciones son realizadas por tres tipos de células: 
osteoblastos (fabrica el hueso), osteocitos (osteoblastos maduros que participan en las 
funciones metabólicas) y osteoclastos (activos en la reabsorción ósea). [1]  
 
Una fractura ósea provoca una interrupción de la continuidad del esqueleto y con esto la 
pérdida de la función mecánica del mismo. Todas las fracturas causan un daño en el sistema 
circulatorio, que desencadena el proceso de la consolidación de la fractura. Este proceso pasa 
por tres etapas biológicas: inflamación, reparación y remodelación.  
 
El primer proceso que tiene lugar cuando se produce una fractura es el flujo de sangre desde 
el sistema circulatorio dañado. El mecanismo de coagulación se activa. Se forma así un 
coagulo de fibrina, al que se adhieren las plaquetas de la sangre. Llegan al lugar células 
inflamatorias, en primer lugar los leucocitos polimorfonucleados, seguidos por los 
macrófagos, que eliminan el tejido necrotizado.  
 
La inflamación es la etapa más corta del proceso y está seguido por la reparación de la misma.  
El proceso de reparación es el resultado de un proceso que incluye proliferación de células, 
maduración de osteoblastos, formación de matriz orgánica y la mineralización de la matriz 
caracterizada por depósitos de cristales de hidroxiapatita. Las células responsables de este 
proceso son principalmente los osteoblastos. Sintetizan el componente orgánico de la matriz 
ósea (colágeno, proteglicanos, proteínas no colágenas como la osteocalcina, la osteopontina y 
la fosfatasa alcalina y factores de crecimiento) y controlan el depósito de las sales minerales 
hasta producir hueso fibroso.  
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Los osteoblastos pasan por tres estadios funcionales: al principio proliferación celular y 
síntesis de los componentes orgánicos de la matriz ósea, después maduración de la matriz 
(cambios en la composición y organización de la matriz) y al final depósito de mineral.  
 
 La combinación de osteoblastos, matriz cartilaginosa y hueso fibroso se conoce como el callo 
de fractura. Este es el producto del proceso de reparación de la fracura y es la materia prima a 
partir de la cual tiene lugar la remodelación ósea.  
 
La remodelación es la etapa más larga del proceso de consolidación de la fractura. Durante 
esta etapa el hueso sufre consecutivamente reabsorción y deposición hasta obtener una 
estructura más organizada con las fases orgánicas y mineral mejor alineadas para resistir las 
tensiones locales.  
 
Paralelamente al proceso biológico el hueso experimenta una evolución en sus propiedades 
mecánicas, hasta que se recuperan los valores de resistencia y módulo anteriores a la fractura. 
[2] 
 
2.2. Tipos de respuestas del tejido al material implantado 
 
Cuando se implanta un material en el cuerpo humano, éste puede reaccionar en dos maneras, 
tóxico o no tóxico. En el caso de que el material sea tóxico, el tejido reacciona contra el 
implante y como consecuencia los tejidos alrededor del material implantado mueren. En el 
caso de que el material es no tóxico, se puede dividir su respuesta en 3 subgrupos. En el 
primer subgrupo se incluirían los materiales biológicamente inactivos, por lo que los tejidos 
no son afectados por el material. En el segundo subgrupo se tiene los materiales 
biológicamente activos, los cuales crean una unión con el tejido. Como tercer subgrupo se 
encuentra los materiales reabsorbibles, el material implantado es reemplazado 
progresivamente con el tiempo por tejido óseo. [4] 
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Otra manera de clasificar las biomateriales, es según el tipo de fijación o unión, hay cuatro 
tipos: 
Ø Morfológicos: cerámicas inertes no porosas, se adhieren al hueso sin una unión 
química en la interfaz. 
Ø Biológicos: el hueso crece en el interior de los poros del biomaterial inerte, llevando a 
una unión mecánica. 
Ø Bioactivos: el material se adhiere al hueso por una unión química en la intercara. 
Ø Reabsorbibles: el material es reabsorbido por un proceso de disolución y reempezado 




Dentro del campo de los biomateriales las biocerámicas ocupan un lugar importante como 
materiales substitutivos de tejidos duros. Los materiales cerámicos aunque frágiles, presentan 
una muy buena resistencia al desgaste y a las cargas compresivas, usando como ejemplo más 
representativo, los compuestos basados en óxidos, por ejemplo: la alúmina (muy utilizada en 
las prótesis de cadera), la zircona y el óxido de titanio. Otro factor importante que presentan 
las biocerámicas es la biocompatibilidad, como el grupo de los fosfatos de calcio, los cuales 
engloban los compuestos tales como la hidroxiapatita (HA), el fosfato tricálcico (TCP), el 
fosfato dicálcico dihidratado (DCPD), el fosfato dicálcico anhidro (DCPA) y el fosfato 
tetracálcico (TTCP). Otros grupos que presentan esta característica son los vidrios y los 
vitrocerámicos. 
 
Aunque hay una gran cantidad de biocerámicas, los compuestos basados en los factores de 
calcio son los más comúnmente utilizados, en especial HA y TCP. La razón principal es que 
presentan casi la misma composición química que el esqueleto (el 69% del hueso es HA), 
tienen una excelente biocompatibilidad, y una vez están introducidos en el cuerpo ejercen una 
unión química con el hueso pasado un cierto tiempo, llegando a incorporarse al tejido óseo. 
[5] 
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2.4. Fosfatos de calcio 
 
Los fosfatos de calcio de interés biológico son los ortofosfatos, sales del ácido ortofosfórico, 
que se encuentra en la tabla siguiente, según una relación Ca/P decreciente, lo que coincide 
con una acidez creciente. [5] 
 
Nombre Abreviatura Fórmula Ca/P 
Fosfato tetracálcio TTCP Ca4(PO4)2º 2.0 
Hidroxiapatita HA Ca10(PO4)6(OH)2 1.67 
Hidroxiapatita deficiente de calcio CDHA Ca9(HPO4)5(OH)2 1.5 
Fosfato de calcio amorfo ACP Ca10-xH2x(PO4)6(OH)2 1.5 
Fosfato tricálcico (a, ß) TCP Ca3(PO4)2 1.5 
Fosfato octacálcio OCP Ca8(HPO4)2(PO4)4.5H2O 1.33 
Fosfato dicálcico (Monetita) DCP CaHPO4 1.0 
Fosfato dicálcico dihidratado 
(Brushita) 
DCPD CaHPO4.2H2O 1.0 
Fosfato monocálcico 
monohidratado 
MCPM Ca(H2PO4)2.H2O 0.5 
Tabla 2.1 - Principales formulaciones de fosfato de calcio, obtenidas tanto mediante reacciones térmicas como 
mediante reacciones de precipitación. 
 
La fase estable de fosfato de calcio depende considerablemente de la temperatura y la 
presencia de agua,  o durante el proceso o en el ambiente. [4] 
  
Los fosfatos de calcio tienen la propiedad de ser capaces de estimular o potenciar la 
regeneración ósea. De hecho ciertos compuestos de fosfato de calcio provocan la deposición 
en su superficie de hueso nuevo vivo, mediante la acción de las células osteoblásticas. [5] 
 
Otro factor a tener en cuenta, es el proceso de la reabsorción de ciertos fosfatos de calcio por 
el cuerpo humano. El implante está eliminado por un proceso de disolución en el medio, el 
cual es una función de la concentración de iones y del pH del medio. [5] 
 
Se utilizan diferentes tipos fases de fosfato de calcio dependiendo si un material bioactivo o 
reabsórbible es deseable. [4] 
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2.5. Cementos de fosfato de calcio 
 
En el año 1983 Brown y Chow publicaron el primer estudio de un cemento de fosfato de 
calcio. Estudiaron la posibilidad de obtener hidroxiapatita u otro fosfato de calcio en forma 
monoclínica a temperatura ambiente o fisiológica a partir de una reacción cementante entre 
una fase sólida en polvo, formada por uno o más fosfato de calcio y una fase líquida, formada 
por agua o una solución acuosa que fragua y se endurece dando lugar a un cuerpo sólido. En 
la mayoría de los cementos desarrollados en los últimos años, el producto de la reacción es 
una hidroxiapatita muy similar a la biológica. [6] 
 
Los resultados obtenidos con cementos indican que es más fácil obtener los precursores de las 
apatitas sintéticas que, en contacto con el ambiente biológico, pueden desarrollarse hacia 
composiciones similares a la apatita biológica, que obtener las apatitas en laboratorio con 
características composicionales y estructurales similares a las del material biológico, y en 
cantidades adecuadas. [7] 
 
Los fosfatos de calcio en forma de cemento tienen muchas ventajas: 
Ø Moldeabilidad in situ 
Ø Inyectabilidad 
Ø Buena aposición biomaterial-tejido circundante 
Ø Fácil manipulación  
Ø Ausencia de toxicidad 
Ø Ausencia de exotermia durante el fraguado 
Ø Ausencia de contracción de volumen durante el fraguado 
 
La biocompatibilidad de fosfatos de calcio en el rango 1<Ca/P<2 es muy buena. Aparte de 
esto el efecto del fosfato de calcio en la acción celular no es simplemente que las células 
resorben el fosfato de calcio pero que también lo reutilizan y lo transforman en hidroxiapatita. 
[8] 
 
Las propiedades de fraguado y endurecimiento de un cemento pueden ajustarse mediante 
diferentes variables, como la composición química de los reactivos, el cociente líquido/polvo, 
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el tamaño de partícula y la adición de semillas. Esto hace de los cementos materiales muy 
versátiles que se pueden adaptar a distintos requisitos clínicos para diversas aplicaciones. [5] 
 
En una primera etapa la pasta va perdiendo gradualmente su plasticidad, de forma que si 
vuelve a ser mezclada no recupera sus propiedades reológicas. En una segunda fase, la pasta 
se endurece adquiriendo la consistencia de cuerpo sólido, hasta que llega al nivel de máxima 
resistencia mecánica. La primera etapa se conoce como fraguado del cemento y se suele 
caracterizar determinando el tiempo de fraguado, mientras que la segunda fase se conoce 
como endurecimiento. [2] 
 
Figura 2.2 – Proceso de formación del cemento. 
 
El tiempo inicial de fraguado, I, indica el fin de la moldeabilidad sin daño grave de la 
estructura del cemento, conviene que sea corto pero dentro de unos límites, para permitir al 
médico mezclar la masa y colocarla en la cavidad de destino.  
 
El tiempo final de fraguado, F, determina el tiempo que necesita antes que sea posible tocar el 
cemento sin causar daño grave, conviene que sea lo más corto posible, para permitir el médico 
cerrar la herida lo más rápido posible. [8] 
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Para aplicaciones clínicas, los rangos deseables son: 
 
4 < I < 8 minutos 
 
10 < F < 15 minutos 
 
Las características mecánicas de un cemento de fosfato de calcio dependen de la composición 
del cemento pero también es significativo acordarse de la importancia de las condiciones de 
almacenaje, un cemento en un líquido corporal no se comporta en la misma manera que un 
cemento en aire.  
 
Entre los factores relatados a la composición del cemento, el tamaño de partícula es el más 
importante. Chow et al obtuvieron variaciones en la resistencia entre 0 y 51 MPa solamente 
variando el tamaño de partícula.  
 
Otro factor importante es el tamaño de las semillas. Tkezawa et al mostraron que la resistencia 
a compresión es más grande si se añadía partículas pequeñas de PHA al cemento que si las 
partículas eran grandes. La cantidad de semillas también es importante.  
 
Un tercer factor es el cociente de L/P. Si el cociente de L/P es pequeño, la porosidad del 
cemento es baja. Además cuando la porosidad es baja las características mecánicas del 
cemento aumentan. Sin embargo, cuando los cementos son menos porosos, son menos 
bioreabsorbibles también. Por consiguiente, hay un equilibrio a encontrar entre las 
características mecánicas y la porosidad para obtener un cemento con una buena reabsorción, 
suficiente resistencia a compresión y unas buenas características reológicas para inyectarlos 
en los huesos. [8] 
 
Para ser inyectado in vivo el cemento de fosfato de calcio debe tener dos características: 
inyectabilidad y cohesión. Inyectabilidad significa que el cemento se pueda extruir a través de 
una aguja fina y larga sin desmezclarse. La cohesión es la capacidad del cemento a no 
deshacerse en presencia de líquidos. La perdida de cohesión una vez implantado puede 
conducir a reacciones inflamatorias. [6] 
 
Caracterización superficial de un cemento de fosfato de calcio 
 
15
Gracias a su buena biocompatibilidad y al efecto promotor de la formación de hueso, los 
cementos de fosfato de calcio son materiales muy prometedores en el campo de la sustitución 
y regeneración de tejido óseos. Las aplicaciones de cemento de fosfato de calcio son muchas, 
como pueden ser: 
 
1) En el campo de la ortopedia: 
a) Sustitución de hueso perdido por trauma o cirugía 
b) Cemento adhesivo para cirugía ortopédica 
 
2) En el campo de la odontología y la cirugía maxilofacial: 
a) Base o revestimiento para proteger la pulpa  
b) Promotor de la remineralización en casos de afección periodontal 
c) Material reconstructor de las crestas alveolares en pacientes edentados 
d) Cemento para fijación de implantes dentales 
e) Cemento adhesivo 
 
Otras aplicaciones de estos cementos están siendo diseñadas, por ejemplo en los campos de la 
fijación de prótesis articulares y de liberación de fármacos. [8] 
 
En este proyecto se utiliza un cemento basado en la hidrólisis del fosfato tricálcico a. El 
fraguado del cemento se produce a partir de la disolución de las partículas de fosfato tricálcico 
y la precipitación de hidroxiapatita deficiente en calcio de baja cristalinidad, similar a las 
biológicas, según la reacción: 
 
3 a-Ca3(PO4)2 + H2O ® Ca9(HPO4)5(OH)  (2.1) 
 
El tiempo de fraguado inicial de este cemento es aproximadamente entre 10 y 35 minutos y el 
tiempo de fraguado final entre 30 y 100 minutos. Los dos dependen del tamaño de partícula 
del polvo y de la relación líquido/polvo empleados. Los tiempos aumentan con la relación L/P 
y  también con el tamaño de partícula. La resistencia a la compresión varia entre 45 y 57 MPa 
dependiendo también del tamaño de partícula y la relación L/P. Partículas menores mejoran la 
resistencia, al igual que una relación L/P más alta. [2] 
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2.6. Influencia de la topografía sobre el comportamiento biológico 
 
Cualquier intento para obtener una superficie funcionalmente sofisticada que deba 
biointeraccionar debe de tener en cuenta la habilidad altamente desarrollada que los sistemas 
biológicos tienen para reconocer las características de la superficie a escala molecular. El 
reconocimiento queda programado en las moléculas a través de una combinación entre su 
arquitectura  topográfica tridimensional, la arquitectura química sobrepuesta y sus 
propiedades dinámicas.  
 
Aunque las interacciones fundamentales se producen a escala molecular, cuando también 
intervienen las células se produce una interesante interacción sinérgica entre las escalas 
nanométricas y micrométricas.  
 
La secuencia de eventos que se produce después de incorporar una superficie en un medio 
biológico que contenga células es la siguiente (ver Figura 2.3): Las moléculas de agua son las 
primeras que alcanzan la superficie del biomaterial en unos pocos nanosegundos. La 
interacción y el enlace de las moléculas de agua dependen fuertemente de las propiedades 
superficiales. Las propiedades de la capa superficial de agua son un factor importante que 
influencia la interacción con las proteínas y otras moléculas que llegan a la superficie más 
tarde. Estas biomoléculas solubles en agua también tienen capas de hidratación de manera que 
la interacción entre la capa de la superficie y la de la biomolécula influencian la cinética y la 
termodinámica de los procesos fundamentales en la interfaz.  




Figura 2.3  – Ilustración esquemática de la secuencia de eventos que siguen a la implantación de un implante 
biomédico. [9] 
 
Cuando las células llegan a la superficie ven una superficie recubierta de proteínas con 
propiedades que estarán condicionadas por la capa inicial de agua que se forme. Por lo tanto 
cuando hablamos de las interacciones célula-superficie, en verdad nos estamos refiriendo a la 
interacción entre las células y las proteínas enlazadas en la superficie. Esta biomembrana 
contiene en su interior receptores específicos que interaccionan selectivamente (se enlazan y/o 
proveen de señales) con las células que se aproximan a la superficie. En este sentido, cabe 
comentar que la membrana celular tiene asimismo una variedad de receptores que se enlaza 
con otras células y con proteínas específicas. Todas estas interacciones permiten a su vez la 
comunicación entre células por medio de la liberación y la detección de agentes de 
señalización a través de una red de rutas de señalización. El estado de la célula (forma, 
estructura, actividad biológica, etc.) depende de las señales que recibe desde su medio 
biológico el cual está a su vez condicionado por los cambios proteicos y de otras entidades 
biológicas. Por lo tanto, en última instancia, la respuesta final del tejido depende de toda la 
cascada de procesos biológicos descritos. [9] 
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El amplio rango de escalas dimensionales que cubren las entidades biológicas que intervienen 
en los procesos de bioreconocimiento es muy grande, desde las moléculas de agua y pequeñas 
proteínas en el rango subnanométrico, pasando por las proteínas, membranas celulares y 
complejos supramoleculares en el rango de la decena de nanométro, siguiendo con las células 
en el rango micrométrico, para finalizar con los tejidos organizados y los órganos en un nivel 
macroscópico. Todos estos niveles deben ser estudiados en sus interacciones entre ellas y con 
las superficies de los materiales sintéticos con el objeto de mejorar la respuesta biológica del 
implante. 
  
La cuestión qué define el carácter de un biomaterial que se utiliza en cirugía está directamente 
relacionada con las cuestiones de cuál es la respuesta del tejido al colocar el material y qué le 
pasa al material en ese ambiente tan agresivo. Dicho de manera más sencilla: ¿Aceptará o no 
el cuerpo al material? Lo cual definirá el carácter biocompatible del material. 
 
Si un material biomédico se implanta en un tejido vivo se produce una cascada de reacciones, 
del tipo de las descritas en la parte anterior, en la interfaz entre la superficie del biomaterial y 
el tejido, conocida como reacción a cuerpo extraño o reacción inflamatoria. 
 
La reacción a cuerpo extraño termina con una encapsulación del material por un tejido 
avascular, colaginos y de unos 50-200 micrómetros de espesor (depende del material 
utilizada).  La presencia de esta cápsula degrada seriamente el comportamiento del 
biomaterial al impedir el contacto íntimo entre el implante y el tejido.  
 
La principal causa de que los fenómenos de curación cuando se introduce un determinado 
biomaterial den un respuesta diferente a la que se produce normalmente en un organismo tras 
una herida es la adsorción no selectiva de una capa compleja (única para cada superficie) de 
proteínas (normalmente más de 200 tipos distintas) sobre la superficie del material. La 
naturaleza de la capa de proteínas adsorbida está en función de la naturaleza de la superficie 
(física, química y topográfica). Sin embargo, la naturaleza nunca emplea esta capa no 
especifica de proteínas. La naturaleza usa unas pocas proteínas (a veces sólo una), en 
conformaciones y orientaciones especificas, para cada situación. Éstas se emplean como 
agentes de señalización que desencadenan la adecuada ruta de señales que llevan finalmente a 
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la aparición en el lugar de la herida de las células específicas necesarias (fibroblastos, 
queratinocitos, osteoblastos, etc.). [10] 
 
Los primeros estudios clínicos de Predecki y col. obtuvieron resultados que motivaron un 
gran número de investigaciones sobre la relación entre rugosidad y curación del tejido óseo. 
En la actualidad, está aceptado que la rugosidad superficial de un implante es un factor  que 
afecta mucho las interacciones entre el hueso y el biomaterial, desde la adsorción de proteínas 
hasta la mineralización de la matriz extracelular del tejido óseo, pasando por la adhesión, 
proliferación y diferenciación, tanto de los osteoblastos como de los osteoclastos. Todos estos 
eventos pueden conducir a una mayor rapidez en los procesos de curación y, por lo tanto, una 
más rápida y biológicamente más eficaz osteointegración. [11] Por ejemplo, la topografía 
superficial de tamaño del micrómetro fue demostrado que influye la respuesta del tejido 
blando al implante en un nivel celular reduciendo el número de células inflamatorias en la 
interfaz y reduciendo el espesor de la encapsulación del implante (50-200µm). [12] 
 
Es importante tener en cuenta la escala de la rugosidad. La rugosidad de una escala de 1 µm 
influye en la adsorción de células, mientras que la adsorción de proteínas depende de la 




De los comentarios previos se deduce que la topografía superficial es una variable importante 
en el funcionamiento del implante. Por lo tanto, al principio, se debe caracterizar la topografía 
del implante; y, posteriormente, correlacionarla con la respuesta biológica del implante. 
2.7.1. Definición de la rugosidad 
 
La topografía se puede definir como la morfo logía o configuración de una superficie. Se debe 
diferenciar entre dos características topográficas básicas: la rugosidad y la textura. Sin 
embargo, esta última no será objeto de estudio en este proyecto puesto que representa 
cualquier serie de configuraciones (picos, valles, poros, etc.) hechas voluntariamente por 
medio de un mecanizado, sinterización o grabado de la superficie. [12] 
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La rugosidad se pueden dividir en tres categorías: (1) rugosidad, (2) ondulación y (3) error de 
forma. La rugosidad está creada por valles y picos de amplitud variable y espaciado superior a 
las dimensiones moleculares. La  ondulación superficial consiste en irregularidades de la 
superficie de espaciado superior a la rugosidad; mientras que el error de forma es una 
desviación grande de la forma nominal de la pieza. Convencionalmente, cuando la topografía 
de una superficie se mide cuantitativamente se analiza solamente la rugosidad y se utilizan 
filtros mecánicos, eléctricos o digitales para eliminar la ondulación y el error de forma. La 
diferencia entre rugosidad, ondulación y error de forma está basada en la longitud de onda de 
la superficie o la distancia entre picos. El gran problema con esta definición es que el punto 
cuando rugosidad pasa de ondulación es arbitrario y está relacionada con el proceso de 
fabricación y el tamaño de la pieza medida. [14]  
 
La rugosidad superficial se puede describir y cuantificar por métodos topográficos y se puede 
expresar como el resultado de medidas sobre un perfil (2D o 3D) de la superficie. Para esto, 
existen muchas técnicas de caracterización de la rugosidad superficial, algunas de ellas 
sofisticadas y otras que solamente dan información limitada. A continuación, se hace una 
comparación breve entre algunos de los métodos más empleados. 
 
2.7.2. Métodos de caracterización de la rugosidad 
 
Las técnicas están limitadas por la resolución lateral y/o vertical y la accesibilidad a los 
detalles de la superficie, además por su longitud de medida máxima o el rango de área y/o de 
altura capaces de ensayar. Las limitaciones en consecuencia, vienen del principio físico en 
que está basado cada método. Además, en el caso de las técnicas de contacto, como la 
microscopía de fuerzas atómicas o la perfilometría de contacto, las medidas pueden verse 
modificadas si se produce cierta distorsión de la superficie real ensayada. Por su parte, los 
métodos ópticos, como la interferometría, la microscopía confocal láser o la perfilometría 
óptica presentan un riesgo alto de interferir con artefactos ópticos, tales como cantos agudos o 
pendientes elevadas. Otros factores importantes que influencian en el enfoque y, por lo tanto, 
en los valores medidos, son las superficies muy inclinadas y la baja reflectividad de las 
mismas. [11]  
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Todas las múltiples metodologías disponibles para el análisis de la topografía poseen ciertas 
ventajas pero también ciertos inconvenientes (ver Tabla 2.2), y lo óptimo es realizar análisis 
de la rugosidad con distintas técnicas que permitan describir la superficie cualitativa y 
cuantitativamente, en todos los niveles dimensionales: macro, micro y nanométrico. [11] 
 









Normalizada (ISO, DIN, ...).  
Posibilidad de obtener perfiles 
bidimensionales de entre mm y cm con 
facilidad. 
 
Resolución lateral limitada. 
Deforma las superficies blandas. 
Poco común para la caracterización 
tridimensional.  
Perfilometría con punta láser u 
óptica . (Aire) 
 
No hay contacto mecánico: no destructiva. 
Obtención rápida de perfiles 
bidimensionales. 
Resolución: 
   Vertical (ap.): 50 nm 
   Lateral (ap.): 1 µm  
Posibilidad de obtener perfiles 
bidimensionales de entre mm y cm. 
 
Artefactos: Efectos ópticos en cantos 
agudos y reflexiones en áreas 
localmente brillantes. 
Muy lenta para conseguir perfiles 
tridimensionales (horas). 
Requiere superficies reflectoras. 
Microscopía interferométrica . 
(Aire) 
 
No hay contacto mecánico: no destructiva. 
Rápida para conseguir perfiles 
tridimensionales (min). 
Resolución: 
   Vertical (ap.): 1 nm 
   Lateral (ap.): 0.2 µm  
 
Para altas resoluciones laterales sólo 
es posible medir áreas muy 
pequeñas.  
Para grandes áreas se debe combinar 
añadiendo imágenes de alta 
resolución. 
Microscopía confocal láser. (Aire) 
 
No hay contacto mecánico: no destructiva. 
Resolución: 
   Vertical (ap.): 500 nm 
   Lateral (ap.): 0.25 µm 
 
Artefactos: para pendientes >20 º. 
Necesidad de superficies reflectoras 
de la luz. 
Para altas resoluciones laterales sólo 
es posible medir áreas muy 
pequeñas.  
 
Microscopía electrónica de 
barrido . (Alto vacío) 
 
Alta resolución: 
  Vertical (ap.): 1 nm 
  Lateral (ap.): 10 nm 
Alta profundidad de foco. 
Información morfológica. 
Análisis químico local (energía de 
dispersión de rayos X). 
 
No proporciona información 
cuantitativa. 
Necesidad de recubrir las muestras 
no conductoras. 
Trabajo sólo en vacío. 
Microscopía electrónica de 
barrido ambiental . (Bajo vacío 
con o sin  vapor de agua) 
 
Alta resolución: 
  Vertical (ap.): 1 nm 
  Lateral (ap.): 10 nm 
Alta profundidad de foco. 
Información morfológica. 
Posibilidad de observar muestras 
hidratadas. 
Posibilidad de observar muestras no 
conductoras. 
No proporciona información 
cuantitativa. 
 
Microscopía de fuerzas atómicas 
(Aire o Vacío) 
 
La más alta resolución tanto vertical como 
lateral (atómica a nm). 
Alta versatilidad en términos de 
condiciones de medida en diversos 
ambientes.  
Limitando rango en dirección z 
(problemas con la rugosidad 
elevada). 
Artefactos: distorsión de la 
superficie por la forma de la punta, 
particularmente para superficies con 
relación de aspecto elevada. 
Generalmente sólo se miden 
pequeñas áreas 
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2.7.3. Metodologías seleccionadas para la caracterización de la 
rugosidad 
  
Con todas estas ventajas e inconvenientes tomadas en consideración, nuestra selección fue 
analizar la topografía superficial de manera cualitativa por medio de la microscopía 
electrónica de barrido (MEB), y de manera cuantitativa por microscopía interferométrica 
óptica y microscopía de fuerzas atómicas.  
 
La superficie del cemento de fosfato de calcio se evalúa primero con un MEB para obtener 
una visión general de la topografía de la superficie, su uniformidad, la microestructura y el 
tamaño de partículas. Las observaciones de MEB únicamente nos permite obtener 
información visual de la topografía y, aunque útil, los resultados que se puede obtener son 
insuficiente en el caso que se desea comparar las diferentes respuestas de diferentes 
superficies y, aún más, si se desea correlacionar determinada respuesta de funcionamiento 
(biológica o no) con la rugosidad de la pieza. 
 
Por lo tanto se lleva también a cabo la cuantificación de la rugosidad con un microscopio 
interferométrico óptico y un microscopio de fuerzas atómicas.  
 
La selección de los métodos de caracterización cuantitativa se ha hecho, en nuestro caso, en 
función de la resolución de las diferentes técnicas, como queremos cuantificar la rugosidad de 
los cristales en forma de agujas que tienen un tamaño <2 µm. También tenemos en cuenta que 
el cemento es frágil y por eso preferimos utilizar un método que no haya contacto. Una 
perfilometría con punta palpadora aplica una cierta fuerza a la superficie que puede dañarla. 
Además la resolución del perfilómetro con punta palpadora es limitada. El microscopio 
interferométrico óptico tiene una buena resolución y también se puede hacer las medidas 
bastante rápido. El microscopio de fuerzas atómica tiene la mejor resolución pero está 
limitado en su resolución vertical (5 µm) y solamente se puede medir pequeñas áreas 
(100x100µm2). Por eso utilizamos el microscopio interferométrico óptico para ver la 
rugosidad general de las pastillas y un microscopio de fuerzas atómicas para obtener la 
rugosidad de los cristales. 
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2.7.4. Parámetros de rugosidad 
 
Se pueden calcular los parámetros de rugosidad bien en dos dimensiones (2D) o bien en tres 
dimensiones (3D). Desde hace más de medio siglo se utilizan los parámetros de 2D para 
analizar la rugosidad. Los últimos años la necesidad de análisis (3D) ha aumentado. Estudios 
recientes muestran la importancia de la topografía superficial 3D. Los parámetros de 
rugosidad de 3D se calculan partiendo de un área en lugar de una línea. [15] 
 
Los parámetros de rugosidad dependen de la longitud o el área de la medida y la resolución de 
la maquina utilizada. Una consecuencia de estos hechos es que los valores de la rugosidad 
obtenidos con diversas técnicas se pueden comparar solamente dent ro del mismo dominio 
espacial de la frecuencia. Es más, estos valores dependen de los filtros aplicados. Sabiendo 
esta dependencia, los parámetros de rugosidad tienen que ser presentados con la información  
del filtro aplicado, tal como el tipo de filtro y el tamaño del filtro. [11] 
  
Existen muchos parámetros de rugosidad para describir la topografía de una superficie. Estos 
parámetros son divididos en tres grupos: parámetros de rugosidad de amplitud (describe la 
altura de la rugosidad), espacio (describe el espacio entre las irregularidades) e híbrido 
(incluye información tanto de altura como de espacio).  
 
En nuestro caso, queremos determinar la rugosidad de los cristales y ver la influencia del 
tamaño de partícula de polvo y se puede correlacionar este tamaño con la distancia entre 
picos. Por eso se utiliza los parámetros Sa, Sq, S y Pc para la caracterización de la rugosidad 
con la interferometría y los parámetros Ra y Rq para la caracterización con el microscopio de 
fuerzas atómicas. 
 
Sa (Media aritmética de las desviaciones de la superficie) 
Es la media aritmética del valor absoluto de las distancias desde la superficie media dentro del 
área de muestra. Sa es el parámetro de 3D más general y comúnmente utilizado para describir 
la rugosidad, ya que, entre otras cosas describe matemáticamente lo que se entiende de forma 
más intuitiva como concepto de rugosidad. [16] 















h   (2.2) 
 
donde M y N  son los número de los puntos de referencias en X y Y. 
?(xiyj) es la superficie residual que es la diferencia entre la superficie de 
la muestra y la superficie de referencia.  
 
Sq (Medida de la raíz cuadrada de las desviaciones de la superficie) 
Es el valor medio de la raíz cuadrada de las desviaciones del perfil respecto a la línea media, 
dentro del área de muestra. Este parámetro es más sensible que Sa a los valores extremos 
debido a la operación de la raíz cuadrada. Rq tiene un significado estadístico ya que es la 














h  (2.3) 
 
S (Espaciado medio de los picos locales del perfil) 
Es la media aritmética entre pico y pico de los picos locales (ver Figura 2.4) Un pico local se 
define como el parte del perfil más alto medido entre dos mínimas adyacentes y es solamente 
medido si la distancia vertical entre los picos adyacentes es igual o más grande que 10% de la 











  (2.4) 
 
donde N  es el número de los puntos de referencias en X. 
Si es la distancia vertical entre dos picos adyacentes.  
 
 
Figura 2.4 – Calculando el espacio medio de los picos locales del perfil.[15] 
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Pc (Número de ciclos) 
Es el número de pares pico-valle (ciclos) por unidad de longitud (1 mm) a lo largo de la línea 
media del perfil. Dos líneas que son paralelas a la línea media se dibujan encima y por debajo 
de una distancia determinada, en nuestro caso como Ra. Un ciclo es un pico que atraversa la 
línea por encima y un valle que atravesa la línea debajo. [15] 
 
Ra (Media aritmética de las desviaciones del perfil) 
Es la medida aritmética del valor absoluto de las distancias desde la línea media al perfil R 
dentro de la longitud de muestra (ver Figura 2.5). Es la versión en 2D del parámetro Sa y es el 














Figura 2.5 – Calculando la medida aritmética de las desviaciones del perfil. [15] 
 
Rq (Medida de la raíz cuadrada de las desviaciones del perfil) 
Es el valor medio de la raíz cuadrada de las desviaciones del perfil respecto a la línea media, 
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El objetivo del proyecto es la caracterización de la superficie de un cemento óseo de fosfato 
de calcio, en términos de la microestructura y la rugosidad del mismo. Para esto se utilizará 
distintas técnicas, como la microcopia electrónica de barrido, la microscopia óptica 
interferométrica   y la microscopia de fuerzas atómicas. En el caso de microscopia óptica 
interferométrica se aprenderá utilizar el microscopio y la aplicación de filtros. Se estudiará el 
efecto de diversos parámetros, como el tamaño de partícula del polvo y la relación 
líquido/polvo sobre la microestructura y la rugosidad del cemento. Se llevará a cabo un 
análisis estadístico de los resultados obtenidos.   
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4.1.1. Componentes del cemento 
 
En general, cualquier cemento está formado por dos fases, una sólida en forma de polvo y otra 
líquida, que al mezclarse forman una pasta que endurece con el tiempo. En esta parte se 
describen los componentes que forman la fase sólida y la fase líquida del cemento utilizado. 
 
4.1.1.1. Fase sólida 
 
4.1.1.1.1 Fosfato tricálcico a 
 
El fosfato tricálcico es una fase que aparece en el diagrama de equilibrio del sistema CaO-
P2O5, como se muestra en la Figura 4.1. Tiene una relación molar Ca/P = 1.5, y se obtiene a 
temperatura alta.  
 
 
Figura 4.1 – El diagrama de equilibrio del sistema CaO-P2O5 
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Como se observa en el diagrama, el fosfato de tricálcio se puede formar a partir del líquido o 
bien a través de reacciones de estado sólido. Se presenta en dos formas cristalográficas 
distintas, en función de la temperatura: la fase a, estable por debajo de los 1180°C tiene una 
estructura monoclínica, mientras que la fase ß, estable por encima de 1180°C tiene una 
estructura hexagonal. Sin embargo, hay que tener en cuenta la transformación a? ß depende 
fuertemente de la presión parcial de vapor de agua.  Además, la presencia de algunas 
impurezas también puede modificar la temperatura a la que se produce esta transformación. 
Por ejemplo, pequeñas cantidades de alúmina, óxido de hierro u óxido de magnesio 
estabilizan la fase ß incluso por encima de los 1250°C. Por el contrario, el óxido de bario 
estabiliza la fase a, disminuyendo la temperatura de inversión de fases. [2] 
 
Para la obtención del fosfato de tricálcio a (a-TCP) se mezclan estequiométricamente, usando 
un mezclador automático (General Electric), carbonato cálcico (CaCO3, SIGMA, C4830) y 
fosfato de calcio (CaHPO4, SIGMA, C-7263) durante diez minutos. La reacción es: 
 
 CaCO3 (s) + 2 CaHPO4 ?  Ca3(PO4)2 + CO2 + H2O  (4.1) 
 
La mezcla de polvos se deja reposar y se traspasa a un crisol inerte que se introduce en el 
horno Hobersal modelo CNR-58. El protocolo de calentamiento que se sigue para la 
sinterización del a-TCP se muestra en la siguiente figura. 
 
Figura 4.2 – El protocolo de calentamiento y la sinterización del a-TCP. 
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Las rampas de calentamiento tienen una velocidad de calentamiento suficientemente lenta 
para evitar posibles problemas de liberación rápida de agua o dióxido de carbono. A 
continuación era necesario llevar a cabo un temple, con el fin de retener la estructura 
cristalina monoclínica correspondiente a la fase a a temperatura ambiente, evitando la 
transformación a su forma alotrópica ß, estable a temperatura ambiente. El temple se llevaba a 
cabo en aire.  
 
Sin embargo, hay que tener en cuenta que el a-TCP es una fase metaestable y la 
transformación a? ß puede producirse en toda o en parte de la muestra si el temple no es 
suficientemente rápido. De hecho, el material obtenido mediante este proceso estaba formado 
mayoritariamente por a-TCP, pero contenía cierto nivel de impurezas de ß-TCP. 
 
Como consecuencia del tratamiento térmico se produce una pre-sinterización del material, por 
tanto, para poder utilizarlo como polvo, el producto obtenido tiene que someterse a un 
tratamiento de molienda. El molido del polvo del cemento se lleva a cabo en un molino de 
bolas de tipo centrífugo Pulverisette, FRITSCH GMBH, con recipiente y bolas de ágata 
(99.9% SiO 2). La capacidad del recipiente era de 500mL pero pudiéndose llenar sólo en 2/3 
del volumen incluidas las bolas, para hacer efectiva la acción del molido.  
 
En general se considera que el parámetro que afecta más significativamente al afinamiento del 
polvo es el tiempo de molido. Sin embargo, también la velocidad es un parámetro importante: 
la fragmentación de las partículas es más efectiva a velocidades altas de molido. En cuanto al 
tamaño y número de bolas, si se parte de un material con fragmentos grandes es aconsejable 
moler en una primera fase con bolas de tamaño grande para desmenuzar estos fragmentos, y 
en una segunda etapa moler con bolas pequeñas para afinar ulteriormente el polvo. Cuanto 
mayor sea el número de bolas menor será el tiempo de molido necesario, y más estrecha será 
la distribución de tamaño de partícula. 
 
El protocolo seguido para afinar el polvo de a-TCP consiste en mantener constante el número 
y tamaño de bolas empleado: se molía siempre el a-TCP en dos etapas, la primera con cuatro 
bolas de 30 mm de diámetro y la segunda con ocho bolas de 10 mm de diámetro. Para 
modificar el tamaño de partícula resultante se varían los tiempos y las velocidades de molido. 
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Para tener resultados reproducibles se mantiene constante la masa de polvo molido en cada 
remesa (45-46g). 
 
En el proyecto realizado se siguen dos protocolos distintos con el fin de obtener tamaños de 
partícula diferentes. Estos protocolo se definen mediante un código formado por tres cifras: la 
primera corresponde a la velocidad utilizada, la segunda al tiempo de molido con las cuatro 
bolas grandes y la tercera al tiempo de molido con las ocho bolas pequeñas (los tiempos se 
indican en minutos). Cuando se omite el tercer número significa que se ha llevado a cabo un 
único molido con todas las bolas (grandes y pequeñas). 
 
Esta preparación del a-TCP se realiza en varios lotes para obtener una cantidad de producto 
suficiente que nos permita la síntesis de todas las series de los cementos.  
 
4.1.1.1.2 Hidroxiapatita precipitada, Ca10(PO4)6(OH)2 
 
La hidroxiapatita, que se tiene en forma de hidroxiapatita precipitada (PHA) (MERCK, 
1.02143), se añade al polvo de a-TCP en un porcentaje del 2% en peso para que actúe como 
nucleador o semilla de la fase producto.  
 
4.1.1.2. Fase líquida 
 
La fase líquida es, con los reactivos sólidos, el segundo componente principal de un 
material del tipo cemento. Proporciona el medio adecuado para la disolución de los reactivos 
y para la precipitación de los productos de las reacciones. Las reacciones de los cementos de 
fosfato de calcio incluyen procesos de hidratación de los reactivos, y, como su uso implica 
aplicaciones biomédicas, la fase líquida utilizada es agua o una solución acuosa de ácido o 
sales derivadas de éste. 
 
La fase líquida del cemento es agua destilada Millipore extraída de la unidad SterivexTM-GP 
de 30 litros de volumen, ésta elimina los microorganismos, partículas, precipitados y polvos 
insolubles mayores de 0.22 µm. 
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Las pastillas del cemento tienen forma de discos con un diámetro de 1 milímetros y un 
espesor de 2,5 milímetros. Los moldes son de un elastómero de silicona que permitió la 
obtención de pastillas de cemento con un buen acabado superficial y fácil manipulación.  
4.2.2. Preparación de las seis formulaciones de cemento 
 
4.2.2.1. Tamaño de partículas 
 
El tamaño cristalino es un factor que influye mucho en la microestructura del cemento de 
fosfato de calcio. También es el factor que afecta más a las características mecánicas del 
cemento.  Se utilizan dos tamaños de partículas para la síntesis de las seis formulaciones de 
cemento. 
 
4.2.2.1.1 Preparación del cemento 8:30:30 
 
Para la obtención de este cemento, se parte del a-TCP al que se le realiza un tratamiento de 
molienda específico. Se pone 45-46g de a-TCP en el molino con todas las bolas (4 grandes y 
8 pequeñas) y se muele a una velocidad de 5 durante 20 minutos. Después se quita las bolas 
pequeñas y se muele con las 4 bolas grandes a una velocidad de 8 (605 r.p.m) durante 30 
minutos. Para terminar otros 30 minutos más con las 8 bolas pequeñas. 
 
4.2.2.1.2 Preparación del cemento 9:180:180 
 
Para la síntesis del cemento 9:180:180, al igual que para el cemento 8:30:30, se parte del a-
TCP (5:20). Para obtener un tamaño de partículas menos grande que el del cemento 8:30:30 
se realiza otro tratamiento de molienda. Se introduce el a-TCP en el molino de bolas a una 
velocidad de 9 (650 r.p.m.) durante 180 minutos con las bolas grandes y otros 180 minutos 
más con las bolas pequeñas. 
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4.2.2.2. Relación liquido / polvo 
 
La relación liquido / polvo es un factor que influye en la plasticidad de la pasta, y por tanto, 
en la moldeabilidad del cemento y entonces en el tiempo de fraguado del cemento. Esta 
relación afecta mucho las características mecánicas del cemento, añadiendo menos líquido las 
propiedades mecánicas se mejoran, pero hace que la pasta sea más difícil de inyectar. Se 
utiliza tres relaciones liquido / polvo para la síntesis de las dos series de tamaño cristalino 
diferente. 
4.2.2.3. Las seis formulaciones de cemento 
 
 Cemento 8:30:30 Cemento 9:180:180 
L/P=0.32mL/g Serie 11 Serie 21 
L/P=0.35mL/g Serie 12 Serie 22 
L/P=0.40mL/g Serie 13 Serie 23 
Tabla 4.1 - Las seis formulaciones de cemento. 
 
Las cantidades de los reactivos utilizados son las siguientes: 
Serie Cemento 8:30:30 (g)* Cemento 9:180:180 (g)* Agua destilada (mL) 
11 3.125  1 
12 2.857  1 
13 2.500  1 
21  3.125 1 
22  2.857 1 
23  2.500 1 
* Incluye un 2% del peso de PHA=hidroxiapatita precipitada. 
Tabla 4.2 – Las cantidades de reactivos utilizada para las seis series. 
 
La metodología para la preparación de las pastillas de cemento es la siguiente:  
1) Se introduce las cantidades exactas de a-TCP y de hidroxiapatita precipitada 
citadas en la tabla anterior en un mezclador y se mezcla durante 
aproximadamente diez minutos. 
2) La mezcla se pone en un mortero pequeño y se agrega con una pipeta 1 
mililitro de agua destilada. 
3) Se mezcla bien todo, al primero con una maza pequeña de mortero y después 
con una espátula pequeña obteniéndose así la pasta del cemento. 
4) Se rellenan de cemento las cavidades del molde con la espátula pequeña. 
5) Se espera que la pasta fragüe inicialmente. 
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6) Se pone el molde en solución Ringer a 37ºC. 
7) Después de 24 horas se desmoldea las pastillas del molde con unas pinzas sin 
tocar la superficie de abajo y se las pone en solución Ringer a 37ºC con esta 
superficie hacia arriba. 
8) Se deja las pastillas sumergidas en solución Ringer a 37ºC durante seis días 
más. 
 
Es importante que no se toque la superficie de la pastilla para no influir en la microestructura 
y en la rugosidad de la superficie.  
 
4.2.2.4. Preparación de la solución Ringer 
 
Como hemos visto en el desarrollo explicativo de las síntesis de los cementos, las pastillas se 
sumergen durante una semana en una solución a 37°C. Ésta simula las condiciones 
fisiológicas de humedad, temperatura y composición química a las que el cemento estará 
sometido y se conoce como solución Ringer. Este preparado se consigue disolviendo 9.0g de 
cloruro de sodio (Panreac, 121659.1214) en un litro de agua destilada, es decir, es una 
solución al 0.9% de NaCl. 
 
Se usa la estufa Memmet Schutzart DIN 40050-1P20 para mantener las muestras a una 
temperatura constante de 37°C. 
 
4.3. Técnicas de caracterización del cemento 
 
La caracterización  de un cemento implica en primer lugar caracterizar los materiales 
utilizados como reactivos, que se emplean en forma de polvo. Después se determina las 
características del proceso de fraguado del cemento y la porosidad. 
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4.3.1. Difracción de rayos X 
 
Para identificar las fases presentes en la fase sólida del cemento se hace un estudio de 
difracción de rayos X con un difractómetro INEL CPS-120 con detector de posición curva. 
Las condiciones de trabajo son de una diferencia de potencial de 40kV y una corriente de 
30mA, con un rastreo del tipo ?-2?, entre 4 y 60 grados de 2?.  
 
Se analizan tres muestras una en forma de polvo de a-TCP y dos otras de forma de pastillas, 
una de serie 11 y una de serie 21. 
 
4.3.2. Tiempo de fraguado 
 
Hay distinto procedimientos para medir el tiempo de fraguado de un cemento, algunos 
métodos se basan en ciertas propiedades físicas del cemento, como la evolución de calor, la 
conductividad eléctrica o la viscosidad. De todas formas, los métodos más utilizados, debido a 
su simplicidad, se basan en la resistencia que presenta el cemento a la penetración de una 
aguja. En este caso se ha utilizado el método de las agujas de Gillmore, descrito en la norma 
ASTM C266-89 (Standard Test Method for Time of Setting of Hydraulic Cement by Gillmore 
Needles.) 
 
La norma ASTM C266-89 opera con dos agujas de Gillmore. El dispositivo experimental, que 
se puede ver en la Figura 4.3, consiste en dos agujas de sección circular con distintos 
diámetros, que soportan distintos pesos. Una ligera de 113,4 g de peso y 2,13 mm de diámetro 
y otra, más pesada, de 453,6 g de peso y 1,06 mm de diámetro. El procedimiento se basa en la 
mezcla de las fases durante un tiempo determinado y se llena anillos de latón de 15 mm de 
altura y 10 mm de diámetro interior. El tiempo pasado desde el inicio de la mezcla hasta que 
la aguja ligera no deja una huella visible sobre la superficie plana de la pasta se conoce como 
tiempo de fraguado inicial (I). Análogamente, se define el tiempo de fraguado final (F) como 
el tiempo pasado hasta que la aguja pesada no deja huella visible sobre la superficie del 
cemento. Al aplicar la aguja grande sobre el cemento se ejerce una presión de 0.32MPa, 
mientras que la aguja pequeña corresponde a una presión de 5.1MPa. 




Figura 4.3 – Agujas de Gillmore. 
 
La norma empleada permite distinguir dos períodos dentro del proceso de fraguado del 
cemento. I indica el final del período en el cual el cemento se puede moldear, que se 
caracteriza por la pérdida de las propiedades viscoelásticas que permiten el flujo de la pasta, 
mientras que F marca el límite de tiempo hasta del cual no se puede tocar el cemento sin 
dañar seriamente la estructura formada. 
 
Algunos factores afectan de manera decisiva en el tiempo de fraguado, como la relación 
líquido/polvo, el tiempo empleado para mezclar el cemento, la temperatura y la humedad del 





Para medir la porosidad se utiliza dos balanzas y un pequeño recipiente de mercurio. El 
método es simple. Se pone el recipiente de mercurio sobre una de las balanzas y se la pone en 
cero. Se pesa una pastilla con la otra balanza y después se la sumerge en el recipient e de 
mercurio y se mide el peso de mercurio empujado. Sabiendo la densidad de mercurio se puede 
calcular el volumen de mercurio empujado que permite el cálculo de la densidad de la pastilla 














=r  (4.3) 
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=  (4.4) 
 
Se estudia la porosidad de tres pastillas de cada serie realizando tres medidas de cada una. 
 
4.4. Caracterización de la superficie 
 
Para caracterizar la microestructura de la superficie de las pastillas de las seis formulaciones 
de cemento se utiliza la microscopia electrónica de barrido y para los estudios de la rugosidad 
se emplea dos técnicas distintas, la microscopia óptica interferométrica y microscopia de 
fuerzas atómicas (AFM).  
 
4.4.1. Microscopia electrónica de barrido (SEM) 
 
La microscopia electrónica de barrido es una técnica muy útil para la observación y 
caracterización de los materiales, nos da información sobre la microestructura y tiene la 
posibilidad de realizar análisis químico puntual mediante el espectrómetro de rayos X. Las 
imágenes tienen una apariencia tridimensional debido a la gran profundidad del foco y a la 
gran sensibilidad de los electrones secundarios con la topografía del material.  
 
Las observaciones se realizan en un microscopio electrónico de barrido Jeol JSM-6400 (ver 
Figura 4.4.) 
 
Figura 4.4 – Microscopio electrónico de barrido 
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Debido a la baja conductividad eléctrica de las muestras estudiadas se recubren con una fina 
capa de oro mediante un equipo de Sputtering Balzers, modelo SCD-004, durante 500 
segundos  a una diferencia de potencial entre 15 y 20 kV. El metalizado tiene como funciones: 
hacer conductora la superficie, eliminar la electrificación estática de la superficie, minimizar 
el daño por radiación y aumentar la reflectividad electrónica. Se pone también un poco de 
plata conductora entre la placa metálica y la superficie de la pastilla para aumentar la 
conductividad de la pastilla. Si una muestra no es conductora al observarse en el microscopio 
electrónico se carga y no se visualiza correctamente.  
 
4.4.2. Microscopía electrónica de barrido ambiental (ESEM) 
 
El microscopio electrónico de barrido ambiental tiene capacidad para análisis de muestras no 
conductoras que incluyen, entre otras: cerámicos, plásticos, materiales biológicos, fibras y 
especimenes con desprendimientos de gases, sin necesidad de preparación previa como en los 
microscopios de barrido convencionales de alto vacío.  
 
El microscopio Electroscan modelo 2020 con portamuestra termoeléctrico de efecto. Peltier se 
emplea para obtener fotografías mediante microscopía electrónica ambiental de barrido. 
 
Las muestras de serie 23 no estaba suficiente conductoras para hacer las imágenes de las 
aumentaciones de x3000 y x6000 con el microscopio electrónico de barrido y por eso se 
utiliza un microscopio electrónico de barrido ambiental para hacer estas fotografías.  
4.4.3. Microscopia óptica interferométrica 
 
La microscopia óptica interferométrica se basa en las interferencias obtenidas a partir de las 
diferencias de camino óptico entre la luz incidente y la luz reflejada en la superficie de la 
muestra a diferentes distancias entre el objetivo y la superficie.  
 
En la figura siguiente se puede ver un microscopio óptico interferométrico estándar. 
 




Figura 4.5 – Esquema de un microscopio óptico interferométrico 
 
Una fuente de iluminación, tradicionalmente una bombilla de halógeno de tungsteno, está 
unida a un sistema óptico con una variedad de objetivos interferométricos. La selección del 
objetivo depende de la superficie de la muestra y del tamaño de las características de interés. 
La luz se divide en dos rayos de luz dentro del objetivo, una parte está transmitida a la 
superficie de la muestra y la otra parte a una superficie de referencia. La luz incidente y la luz 
reflejada se recombinan y forman un dibujo de “franjas” de interferencia, la intensidad del 
cual es registrada por una cámara CCD. La superficie de referencia se mueve, al primero 
hacia arriba (back scan) y después hacia abajo, cada punto de la superficie pasa a través del 
foco. Durante el escáner se registra los datos de intensidad. Finalmente la maquina analiza 
estos para determinar la altura de cada punta de la superficie.  
 
Hay dos técnicas de interferometría; PSI (Phase Shifting Interferometry) y VSI (Vertical 
Scanning Interferometry). Solamente puede medir muestras lisas con la PSI y como nuestras 
pastillas son muy rugosas utilizamos la VSI.  
 
El microscopio utilizado, fabricado por WYKO NT1 100, se encuentra disponible en el Parc 
científic de Barcelona. Este puede alcanzar resoluciones laterales de hasta 400nm. La 
resolución máxima en altura (z) es de 1 nm. Es útil para la observación y medida cuantitativa 
de perfiles de muestras relativamente grandes que quedan fuera del rango del AFM pero que 
son posibles de medir mediante microscopia óptica, dado que este tipo de microscopia 
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incrementa la profundidad de campo que da el microscopio óptico. Su software, además, 
permite obtener perfiles de las diferentes secciones de la muestra observada.  
 
Se estudia la rugosidad de tres pastillas de cada serie realizando cinco medidas de cada una. 
Las medidas se hacen sin filtro, con un filtro pasa banda de 1-20 µm y con un filtro pasa alto 




La topografía superficial se divide en forma, ondulación y rugosidad. Una función del filtro es 
separar estos componentes unos de otros. Otros funciones del filtrado son aumentar la 
cantidad de información extraíble de las características de la superficie, así como eliminar los 
componentes del ruido de la medida. La rugosidad se corresponde con las irregularidades más 
pequeñas en la frecuencia espacial dentro de la medición, la ondulación con las frecuencias 
intermedias y la forma con las frecuencias espaciales más bajas.  
 
Básicamente, se utiliza tres tipos de filtros: los filtros pasa bajos, los filtros pasa altas y los 
filtros pasa banda. Los filtros pasa bajos atenúan las frecuencias altas, los filtros pasa altas los 
componentes de frecuencias bajas y los filtros pasa banda dejan pasar solamente un cierto 
intervalo de frecuencias.  
 
Hay tres maneras de filtrar: mecánicamente, eléctricamente o digitalmente. El microscopio 
óptico interferométrico filtra solamente digitalmente. Se puede elegir entre diferentes filtros, 
en nuestro caso el filtro de Fourier es el más adecuado.  
 
La teoría de los filtros de Fourier está basada en el hecho que un perfil se puede describir 
como superposiciones de frecuencias de onda. El filtro de Fourier transmite solamente las 
frecuencias de onda elegida, es decir, la filtración depende de la longitud de onda y no de la 
altura de picos. 
 
En nuestro caso se quieren caracterizar la rugosidad de los cristales en forma de agujas y los 
aglomerados cristalinos. Al primero se quiere determinar la rugosidad de las aglomerados 
cristalinos y por eso se necesita un filtro que transmite solamente las frecuencias que 
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corresponden al tamaño de aglomeraciones de cristales (aproximadamente 1-10 µm), entonces 
vamos a aplicar un pasa banda de 50 a 1000 Hz que deja pasar solamente frecuencias que 
corresponde a 1-20µm. Para medir la rugosidad de las agujas se aplica un otro filtro, un pasa 
alto de 1000Hz que corresponde a una filtración de 1 µm. 
 
La aplicación de un filtro es un proceso complicado y peligroso. Un filtro mal aplicado puede 
cambiar los resultados significativamente. Por eso es muy importante saber como funciona los 
filtros que efecto tienen antes de aplicar un filtro. 
 
4.4.4. Microscopia de fuerzas atómicas (AFM) 
 
Esta técnica usa electrones en lugar de palpadores o luz y se basa en la medida de pequeñas 
fuerzas de interacción atómica atractivas y repulsivas, típicamente de 10-7 a 10-9 N, entre una 
punta y la superficie de la muestra. El valor de la fuerza de interacción depende de la distancia 
entre la punta (normalmente de silicio o de nitruro de silicio) y la superficie, lo que permite 
obtener, tanto en materiales conductores como aislantes, mapas de la topografía superficial 
con resolución prácticamente atómica.  
 
Estas fuerzas de interacción entre la punta y la muestra pueden ser de los siguientes tipos: 
 
Ø Fuerzas repulsivas de corto alcance (distancias ˜ 0.1 nm), son consecuencia de la 
interacción entre las nubes electrónicas de los átomos de la punta y la muestra. 
Ø Fuerzas de largo alcance (˜  1 nm) son debidas a fuerzas de Van der Waals 
(atractivas) o a fuerzas eléctricas y magnéticas (atractivas o repulsivas).  
 
Dado que estas fuerzas no dependen de la naturaleza de la muestra, la técnica es aplicable a 
prácticamente todos los materiales sin necesidad de preparación previa. Por otro lado, no 
permite determinar cualitativamente la muestra analizada.  
 
Los microscopios de fuerza atómica trabajan en dos modos: modo de contacto y modo de no 
contacto. Mientras que el modo de contacto trabaja con la punta situada a 0.1 – 0.3 nm de la 
superficie de la muestra y se basa en las fuerzas de repulsión, el modo de no contacto trabaja a 
distancias entre 1 y 2 nm, donde predominan las fuerzas de atracción. Es la variación de estas 
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fuerzas, como consecuencias de la diferente topografía de la muestra, la que permite obtener 
la imagen.  
 
Los microscopios de fuerza atómica comerciales utilizan habitualmente el contacto 
intermitente, en el cua l la palanca y la punta se hacen oscilar con una amplitud de unos 100 
nm provocando un contacto intermitente entre la muestra y la punta. Esta variante del método 
pretende aprovechar la mejor resolución que presenta trabajar en modo contacto, evitando las 
fuerzas de fricción que aparecen entre la punta y la muestra. Las lecturas para las cuatro 
formulaciones (series 11, 13, 21 y 23) se realizan con un microscopio Multimode Extended 
con el software Nanoscope IIIA fabricado por Digital Instruments en los “Serveis Cientifico-
tècnics” de la Universitat de Barcelona  y con un microscopio Multimode Extended con el 
software Nanoscope IV del Parc científic de Barcelona. 
 
Se ensayaron tres pastillas de cemento de cada serie que, para poder ser comparados, se 
trabajaron en las mismas condiciones siendo las áreas de barrido de 5x5 y 20x20 µm2. Las 
medidas se han hicieron con una punta de Si con una fuerza constante de entre 35-64 N/m en 
modo tapping al aire. La velocidad de barrido fue de 1600 Hz y la escala Z (altura) se fijó en 5 
µm.  
 
Las manipulaciones de las imágenes se hicieron con el software Nanoscope 5.12r5. La 
microscopia de fuerzas atómicas tiende a curvar la superficie y por eso se realizó en premier 
lugar un “flaten” (un aplanado). Para las áreas de barrido de 20x20 µm2 se hizo un “flaten” de 
grado 2 y para las de 5x5 µm2 un “flaten” de grado 1. La resolución vertical del microscopio 
de fuerzas atómicas es de 1 Å, la resolución lateral de 50 Å y la limitación de profundidad es 
de 5 µm.  
 
4.5. Estudio estadístico 
 
Para evaluar si las diferencias entre los valores obtenidos eran estadísticamente significativos 
se ha realizado un estudio estadístico. Los ensayos realizados son de t-Student y tablas 
ANOVA. El resultado del estudio es el p-valor, que se define como la probabilidad que la 
diferencia de las medidas calculadas no es causa de la dispersión de los resultados y determina 
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la existencia de diferencias estadísticamente significativas entre las series comparadas, 
siempre que p<0.05. 
Todos estos tests se han llevado a cabo con la ayuda del software (MINITABÔ Release 13.1, 
Minitab Inc., EE.UU.). 
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5. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
5.1. Caracterización del cemento 
 
5.1.1. Difracción de rayos X 
 
El fosfato tricálcico, componente principal de la fase sólida del cemento, se obtiene después 
de una sinterización a alta temperatura. A continuación se lleva a cabo un temple, con el fin 
de retener la estructura cristalina monoclínica correspondiente a la fase a a temperatura 
ambiente, evitando la transformación a su forma alotrópica ß, estable a temperatura ambiente. 
Para confirmar esto se lleva a cabo un ensayo de difracción de rayos X. 
 
En la figura siguiente se ve el difractograma correspondiente al polvo de a-TCP. 
 















Figura 5.1 – Difractograma de rayos X del a-TCP. 
 
Se compara los valores de los picos correspondientes a las reflexiones de los planos 
cristalográficos de la fase a (ficha cristalográfica JCPDS 29-359) con los obtenidos en el 
difractograma de la figura observamos que el polvo formado por a-TCP es prácticamente 
puro.  
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En la Figura 5.2 se observa los difractogramas correspondientes al cemento fraguado de una 
pastilla de serie 11 y de una de serie 21.  











Figura 5.2 – Difractograma de los rayos X de una pastilla de serie 11 y una de serie 21. 
 
Comparando los valores de los picos correspondientes a las reflexiones de los planos 
cristalográficos de la hidroxiapatita precipitada con los obtenidos en los difractogramas de la 
figura vemos que el a-TCP no es totalmente puro, contiene un poco de ß-TCP también (ver el 
pico pequeño marcado con un pequeño cuadro rosa en la figura). Esto se debe al efecto del 
temple del a-TCP nunca es perfecto. Siempre hay un poco del polvo que tiene el tiempo de 
transformarse a ß-TCP. En el difractograma de a-TCP es difícil ver el pico de ß-TCP a causa 
de que los picos de a-TCP y ß-TCP se superponen. En los difractograma de PHA se puede 
distinguir el pico de ß-TCP más fácilmente.   
 
5.1.2. Tiempo de fraguado 
 
Para la caracterización del proceso de reacción se estudia el tiempo de fraguado inicial y final 
de las seis series de cemento, se justifican los tiempos medidos en relación con las diferencias 
que existen entre las formulaciones.  
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El fraguado del cemento es el resultado de un proceso de disolución de los reactivos y 
precipitación de una nueve fase, que tiene lugar a temperatura ambiente o corporal. La 
transformación empieza en la superficie de las partículas, siendo controlada por la interfaces 
sólido- líquido en las etapas iniciales. La precipitación induce la formación de cristales, que 
producen un endurecimiento y que se entrelazan entre ellos dando lugar a un cuerpo sólido. 
En la mayoría de los cementos desarrollados ahora, el producto de la reacción es una 
hidroxiapatita deficiente en calcio muy simular a la biológica.  
 
En la Tabla 5.1 se observa el tiempo de fraguado inicial (I) y el tiempo de fraguado final (F) 
para las seis formulaciones del cemento.  
 
Serie Tiempo de fraguado inicial (min) Tiempo de fraguado final (min) 
11 23 58 
12 32 67 
13 48 82 
21 19 46 
22 27 51 
23 42 64 
Tabla 5.1 – Tiempos de fraguado inicial y final de las seis formulaciones. 
 
Comparando los valores obtenidos en función de la relación líquido/polvo utilizada 
observamos que los tiempos son menores para una relación L/P menor. Es lógico como al 
aumentar esta relación hay una proporción de fase líquida más grande y el cemento tarda más 
en fraguar. 
 
Como se ve los tiempos de fraguado son mayores para el tamaño de partícula del polvo 
mayor. Un menor tamaño de partícula del polvo hace que la microestructura final cambie, así, 
el polvo más fino se disuelve más fácilmente y se llega a una sobresaturación más elevada 
favoreciéndose la nucleación de la hidroxiapatita que conduce a un tiempo de fraguado 
menor. Un tamaño de partícula del cemento menor implica una mayor superficie específica de 
reacción, lo que facilita el contacto entre la superficie de las partículas del polvo y el agua 
consiguiéndose a una hidrólisis más rápida en la fase inicial.  
 





Muchas de las características del cemento dependen de la porosidad, por ejemplo las 
características mecánicas y de bioreabsorbilidad. Por eso es importante determinar como la 
porosidad cambia con diferentes factores, como tamaño de partícula del cemento y la relación 
L/P. 
 
En la Tabla 5.2 y la Figura 5.3 observamos los valores de porosidad obtenidos para las seis 
formulaciones de cemento. 
 
Serie Porosidad (%) Desviación estándar (%) 
11 40,93 1,441 
12 45,09 1,790 
13 49,34 0,999 
21 45,15 0,270 
22 47,65 0,626 
23 51,13 0,915 
Tabla 5.2 – La porosidad y la desviación estándar de las seis series de cemento. 
 

















Figura 5.3 – La porosidad (%) de las seis formulaciones del cemento. 
 
Si comparamos los resultados obtenidos en función de la relación líquido/polvo vemos que, 
como es lógico, la porosidad es mayor para una relación L/P mayor ya que al aumentar esta 
relación hay más proporción de fase líquida siendo así es más fácil mezclar el cemento que 
“abre” la estructura y facilitando la formación de poros.  
Caracterización superficial de un cemento de fosfato de calcio 
 
47
Como se observa la porosidad parece aumentar con un tamaño de partícula menor pero la 
diferencia disminuye al aumentar la relación L/P. Esto no es normal, la porosidad debe 
aumentar con un tamaño de partícula grande, como se puede ver en las imágenes de SEM (ver 
Figura 5.5 a Figura 5.12). Se realiza un análisis estadístico para ver si las diferencias son 
estadísticamente significativas (P<0.05). En la figura siguiente se muestra el promedio de la 
porosidad y la desviación estándar de las seis formulaciones y las series que tienen una 
porosidad estadísticamente igual (las series unidas con una línea no presentan diferencias 
significativas entre ellas).  
 

















Figura 5.4 – Análisis estadística de la porosidad de las seis series de cemento. 
 
Vemos que las series 12 y 21 no tienen una porosidad estadísticamente diferente asimismo las 
series 13 y 23.  
 
5.2. Caracterización de la superficie 
 
5.2.1. Microscopía electrónica de barrido 
 
La caracterización de la superficie de las seis formulaciones de cemento se empieza con la 
observación de la microestructura utilizando microscopía electrónica de barrido. Esta técnica 
nos permite observar las diferencias microestructurales de las distintas series. 
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En las Figura 5.5 a Figura 5.12 se pueden ver las fotos de SEM obtenidas para las seis 
formulaciones después de siete días de reacción en solución de Ringer a 37°C. Las 
magnificaciones son las mismas para las seis series para facilitar la comparación de la 
microestructura. Ésta realizaron a 100, 500, 3000 y 6000 aumentos.  
 
Con un magnificación de 100 aumentos obtenemos una vista general de la microestructura de 
las seis formulaciones de cemento. Vemos que todas las microestructuras tienen un aspecto 
poroso que parece aumentar con la relación de líquido/polvo, lo que corresponde bien con los 
resultados de porosidad obtenidos anteriormente. Observamos que las superficie de las series 
de una relación L/P más alta son más homogéneas. Una relación líquido/polvo mayor se 
mezcla más fácilmente y entonces es más fácil obtener una pasta de cemento más homogénea. 
También se observa el menor tamaño de los cristales de apatita formados en las series 21, 22 
y 23, las de partícula pequeña.  
 
Estos tres aspectos se distinguen mejor en la comparación hecho a 500 aumentos donde se 
observa con claridad la diferencia del tamaño de los cristales. El hecho que aparece un menor 
tamaño cristalino en las series 21, 22 y 23 es una consecuencia del menor tamaño de partícula 
del polvo inicial del cemento e induce a la formación de un mayor número de cristales.  
 
A 3000 aumentos observemos que el tamaño de cristal aumenta con la relación líquido/polvo. 
Un cemento con una relación L/P más grande se fragua más lentamente, hace que los cristales 
tengan más tiempo para crecer que resulta en cristales más grandes. Se ve perfectamente las 
agujas de hidroxiapatita formados en las series 11, 12 y 13. La microestructura está formada 
por cristales en forma de placas dispuestos en formaciones paralelas y radiales. Además se 
distingue dos niveles de rugosidad en la superficie de los cementos, uno debido a los cristales 
y las aglomeraciones de dichos y el segundo nivel corresponde a la rugosidad de las agujas. 
 
En las fotos de SEM y ESEM realizada a 6000 aumentos se ve también las agujas de 
hidroxiapatita formada en las series 21, 22 y 23. Se distingue también con más claridad los 
niveles de rugosidad y especialmente el segundo correspondiente a las agujas que forman 
cada cristal.  
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5.2.2. Microscopía óptica interferométrica 
 
La microscopía óptica interferométrica nos permite determinar la rugosidad de las seis 
formulaciones. A causa de la alta rugosidad de pastillas causada por la manera de fabricación 
se aplican dos filtros distintos, un filtro pasa banda de 1-20 µm para determinar el nivel de 
rugosidad correspondiente a los aglomerados cristalinos (el tamaño de las aglomeraciones de 
cristales es ~7 µm para las partículas grandes y ~2 µm para las pequeñas); y, un filtro pasa 
alto de 1 µm para establecer la rugosidad que poseen los cristales individualmente, la 
rugosidad de las agujas.  
 
En la Figura 5.13 se muestra un ejemplo del efecto que tiene los filtros sobre la topografía 
superficial.   
 
Observamos directamente el efecto de homogeneización que tienen los filtros. Sin filtros la 
superficie es muy rugosa con poros grandes. Al aplicar el pasa banda estos poros son filtrados 
y se obtiene una superficie menos rugosa donde se puede ver las montañas de los aglomerados 
cristalinos. Aplicando el filtro pasa alto observamos una superficie aún más homogénea. 
Además vemos que hay algunos picos raros que son muy altos. Esto es un efecto de la débil 
reflectividad que tienen las pastillas. Un recubrimiento con un metal puede mejorar esta 
reflectividad pero hemos visto en observaciones con SEM que también se puede cambiar la 
topografía superficial.  
 







Pasa banda 1-20 µm 
 
 
Pasa alta de 1 µm 
 
Figura 5.13 – Imágenes (3D) de interfermetría de serie 11. 
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Estudiamos cuatro parámetros de rugosidad para caracterizar la superficie, Sa,  Sq, S y Pc, 
descritos anteriormente. Los valores sin filtro tienen en cuenta la rugosidad de poros y 
defectos en la superficie y no nos dan valores verdaderos de la rugosidad de los cristales, pero 
para ver el efecto significativo que tienen los filtros, se muestra los valores de los parámetros 
y las desviaciones estándar en la tabla siguiente.  
 
Serie Sa (µm) Sq (µm) S (µm) Pc (1/mm) 
11 3,459 (0,745) 4,28 (0,906) 1,042 (0,020) 11,00 (5,120) 
12 2,737 (0,997) 3,56 (1,218) 1,022 (0,061) 11,58 (5,310) 
13 2,337 (0,463) 2,97 (0,609) 0,945 (0,050) 8,91 (4,715) 
21 2,452 (1,069) 3,13 (1,317) 1,043 (0,083) 15,20 (6,893) 
22 2,509 (0,699) 3,25 (0,921) 1,065 (0,061) 10,85 (5,204) 
23 1,887 (0,448) 2,36 (0,529) 0,999 (0,069) 13,44 (7,090) 
Tabla 5.3 – Valores de la rugosidad de las seis series sin  filtro y la desviación estándar entre paréntesis.. 
 
Comparando con las valores de Sa con un filtro pasa banda de 1-20 µm (ver Tabla 5.4) vemos 
que las valores son casi el doble pero que las tendencias son las mismas.  
 
5.2.2.1. Filtro pasa banda 
 
En la tabla siguiente se muestran los valores de la rugosidad con un pasa banda de 1-20 µm.  
 
Serie Sa (µm) Sq (µm) S (µm) Pc (1/mm) 
11 1,598 (0,170) 2,056 (0,215) 2,034 (0,071) 37,68 (5,191) 
12 1,457 (0,318) 1,737 (0,316) 1,993 (0,088) 41,76 (5,718) 
13 1,001 (0,197) 1,336 (0,243) 1,858 (0,100) 42,48 (4,739) 
21 1,320 (0,282) 1,661 (0,408) 2,065 (0,105) 37,90 (7,629) 
22 1,216 (0,206) 1,597 (0,257) 2,045 (0,059) 39,57 (4,670) 
23 0,940 (0,072) 1,219 (0,097) 1,964 (0,071) 48,40 (5,498) 
Tabla 5.4 – Valores de la rugosidad de las seis series con un filtro pasa banda de 1-20 µm y la desviación 
estándar entre paréntesis. 
 
Estudiamos los parámetros de rugosidad cada uno por separado, empezamos con el parámetro 
Sa.  
 
Se puede ver que los valores de la desviación estándar son grandes y por eso hacemos un 
estudio estadístico, mediante ANOVA one-way, para ver si los resultados obtenidos son 
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estadísticamente significativos. En la Figura 5.14 se muestra este estudio (las series unidas 
con una línea no presentan diferencias significativas estadísticamente). 
 


















Figura 5.14 – Estudio estadístico de los promedios y desviaciones estándar del Sa de las seis series. 
 
Vemos que muchas de las series no son estadísticamente diferentes. Sin embargo observamos 
que entre los extremos de las relaciones L/P (11y 13, y, 21 y 23) y en la mayoría de casos 
entre las partículas grandes y pequeñas, hay una diferencia significativa.  
 
No obstante podemos estudiar las tendencias de los valores. En la figura siguiente se ve los 















Figura 5.15 – Los promedios del Sa  de las seis formulaciones de cemento. 
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Se observa que el parámetro Sa disminuye al aumentar la relación L/P y también que se 
reduce con partículas de polvo menores. El hecho que la rugosidad disminuye con el tamaño 
de partículas corresponde bien con lo que hemos visto en las imágenes de SEM anteriormente 
(ver Figura 5.5 a Figura 5.12). Es lógico que partículas más grandes den una rugosidad más 
grande. Al contrario las imágenes de SEM (ver Figura 5.9 y Figura 5.10) indican que los 
aglomerados cristalinos crecen con la relación L/P pero las valores del parámetro Sa indican el 
contrario. Esto puede ser un hecho de la mezcla del cemento. A causa de la dificultad de 
mezclar los cementos con una relación L/P baja, la pasta de estos está menos homogénea y es 
más difícil llenar bien el molde. Esto puede hacer que los aglomerados de relación L/P 
pequeña obtienen una altura mayor, entonces dan una superficie más rugosa que los 
aglomerados de relación L/P grande que tiene una superficie más lisa y plana. Los filtros 
ayudan a quitar este efecto pero no eliminan el todo.  
 
El segundo parámetro que estudiamos es el parámetro Sq. Empezamos con un estudio 
estadístico (ver Figura 5.16). 
 














Figura 5.16 – Los promedios y las desviaciones estándar del Sq de las seis series. 
 
El parámetro Sq tiene en cuenta más los valores extremos que el parámetro Sa que conduce a 
las series que son iguales estadísticamente cambian pero todavía tenemos muchas series que 
no son distintas.  
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Comparando los promedios del parámetro Sq (ver Figura 5.17) observamos que estos siguen 
las mismas tendencias que el parámetro Sa pero que los valores son más grandes, es lógico, 
















Figura 5.17 – Los promedios del Sq de las seis series. 
 
 
El tercer parámetro que estudiamos es el S. En la figura siguiente se muestra un estudio 
estadístico de esto. 
 









Figura 5.18 – Los Promedios y las desviaciones estándar del S de las seis series. 
 
Comparando con los otros parámetros se ve que tenemos la misma tendencia y que muchas de 
las series no son diferentes estadísticamente.  
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Figura 5.19 – Los promedios del S de las seis series. 
 
La distancia entre los picos locales (S) parece disminuir con un aumento de la relación L/P. 
Puede ser a causa de que cuando aumenta la relación L/P el tamaño de agujas aumenta 
también y si algunos de estas son muy grandes, si son más grandes que 10 % de la altura 
máxima del perfil (ver definición del parámetro S en la parte Materiales y métodos) se 
incluyen como picos locales entonces disminuyendo la distancia entre picos locales. También 
el parámetro S parece ser menor por las partículas mayores. Puede ser que como las agujas del 
polvo grande son más largas que las del polvo pequeño, se obtiene más agujas de una altura 
mayor que 10 % de la altura máxima del perfil y entonces más de ellas se incluyen en el 
resultado disminuyendo la distancia entre picos locales. Se saca la conclusión que el filtro no 
está bien seleccionada para medir este parámetro correcto. Para hacer esto se debe cambiar el 
intervalo de filtro pasa banda  y utilizar filtros distintas para los dos tamaños de polvo 
distintas. 
 
El último parámetro que estudiamos es el Pc, que es el número de ciclos pico-valle en 1 mm. 
La figura siguiente muestra el estudio estadístico del mismo. 
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Figura 5.20 – Los promedios y las desviaciones estándar de Pc de las seis series. 
 
El estudio estadístico da más o menos los mismos resultados que antes, pero hay aún más 
series que no son distintas estadísticamente.  
 

















Figura 5.21 – Los promedios de Pc de las seis series. 
 
Se observa que los valores de todas las series son casi iguales excepto el valor de la serie 23.  
Es difícil ver alguna tendencia pero normalmente el número de ciclos debe ser más grande por 
las partículas menores, como esta microestructura tiene más cristales que el de las partículas 
grandes. Esta diferencia es visible en el caso entre las series 13 y 23. La razón porque la 
diferencia es visible solamente en este caso puede ser que las series de relación L/P baja 
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tienen superficies con más defectos. Eso conduce a un valor de parámetro Ra mayor y como el 
parámetro Pc (ver definición en la parte Materiales y métodos) depende de este parámetro en 
una manera que si el parámetro Ra aumenta el número de pares pico-valle disminuye, porque 
menos de los picos y valles son más grandes que la altura absoluta de parámetro Ra.  
 
5.2.2.2. Filtro pasa alto 
 
Aplicamos también un filtro pasa alto de 1 µm para intentar caracteriza r la rugosidad que 
poseen las agujas. La observación del parámetro Sa se muestra en las Figura 5.22 y Figura 
5.23. 
 





























Figura 5.23 – Los promedios de Sa de las seis series.  
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Observamos que aún menos valores son estadísticamente diferentes. Los resultados tienen la 
misma tendencia que los filtros pasa banda. Esto no es normal porque partiendo de las 
imágenes de SEM (ver Figura 5.5 a Figura 5.12) sabemos que la rugosidad poseen de las 
agujas no es en la misma forma que la de los aglomerados cristalinos. También se puede ver 
que la rugosidad disminuye con la relación L/P, eso no es normal como el tamaño de agujas 
aumenta con esta relación.  La resolución de la maquina (400nm) está en el limite para poder 
distinguir las agujas del polvo grande (agujas de tamaño < 1 µm) y no es suficiente para el 
polvo pequeño (agujas de tamaño < 400 nm) Ya que en este caso también influyen los 
artefactos ópticos que tienen nuestras muestras pudiendo afectar a los valores de rugosidad, 
entonces no sirve evaluar los otros parámetros. Este método no es adecuado para determinar 
el segundo nivel de la rugosidad del cemento pero para el polvo grande podría intentar con un 
pasa alto mayor, por ejemplo de 2 µm. 
 
 
5.2.2.3. Comparaciones de las pastillas 
 
Se observó que la rugosidad varía mucho entre las pastillas de la misma serie y para ver como 
esto influye en los resultados  llevamos a cabo un estudio estadístico de los valores del 
parámetro Sa de las pastillas de serie 21. En las Figura 5.24 y Figura 5.25 se muestran dos 

























Figura 5.24 – Los promedios de Sa de la serie 21 (sin filtro). 
 






























Figura 5.25 -  Los promedios de Sa de la serie 21 (un pasa banda de 1-20 µm). 
 
Vemos directamente que las tres pastillas no son estadísticamente iguales, una pastilla es 
distinta. Se reduce la diferencia con el filtro pero todavía la pastilla 212 es diferente de las 
pastillas 211 y 213. Aparentemente el proceso de fabricación de las pastillas es un factor que 
influye en la rugosidad de las pastillas. Las pastillas de la misma serie están hechas del mismo 
polvo pero en distintos moldes y en días distintos. Se observaron aquellas pastillas que 
parecían tener una superficie más homogénea para poder aplicar filtros. Sacamos la 
conclusión que estos factores tienen una influencia más grande de la que creíamos, pero  los 
resultados obtenidos nos dan una tendencia bastante buena de la rugosidad de nuestras 
muestras en el rango de 1-20 µm. 
 
5.2.3. Microscopia de fuerzas atómicas 
 
La microscopia de fuerzas atómicas es una técnica que nos permite caracterizar la topografía 
superficial con una resolución superior a un nanómetro. Con la microscopia óptica 
interferométrica se determina la superficie de los cementos en relación con la rugosidad 
producida por el conjunto de los cristales de hidroxiapatita. Con esta técnica se intenta 
estudiar las diferencias en el nivel de rugosidad que poseen las agujas de los cristales. 
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En las 4 figuras siguientes se comparan los tamaños de partículas y las estructuras en 3D con 
unas áreas de barrido de 20x20 µm2 y de 5x5 µm2, respectivamente. No hace falta mostrar las 
imágenes de todas las series como a simple vista no se ve las diferencias entre las series del 









Figura 5.26 - Imagen de AFM de 20x20 µm2 del polvo grande. 
  
Figura 5.27 – Imagen de AFM de 20x20 µm2 del polvo pequeño. 
 







Comparando las Figuras 4.26 y 4.27 vemos que el tamaño de cristales del polvo grande es 
mayor que lo del polvo pequeño, lo que corresponde a las observaciones de SEM (ver figuras 
4.7 y 4.8). En las Figuras 4.28 y 4.29 observamos que en el caso de polvo grande se puede ver 
las agujas del cristal mientras que en el caso del polvo pequeño vemos solamente un cristal, 
debido al tamaño menor de cristales del polvo pequeño.  
 
  
Figura 5.28- Imagen de AFM de 5x5 µm2 del polvo grande. 
 
  
Figura 5.29 - Imagen de AFM de 5x5 µm2 del polvo pequeño. 
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Los parámetros que utilizamos para caracterizar los resultados de la topografía superficial 
obtenidos con la microscopia de fuerzas atómicas son el Ra y el Rq, descritos anteriormente. 
Tenemos resultados de dos áreas de barrido diferente de 5x5 µm2 y de 20x20 µm2. 
Empezamos para analizar los resultados obtenidos con un área de barrido de 20x20 µm2. 
 
5.2.3.1. Área de barrido de 20x20 µm2 
 
Los resultados de los parámetros Ra y Rq se muestra en la tabla siguiente. 
 
Serie Ra (nm) Rq (nm) 
11 330,3 (132,2) 382,1 (131,9) 
13 393,3 (101,8) 456,6 (150,7) 
21 524,5 (55,2) 652,6 (60,9) 
23 523,2 (77,9) 668,5 (89,4) 
Tabla 5.5 - Valores de la rugosidad de las cuatro series con un área de barrido de 20x20 µm2 y la desviación 
estándar entre paréntesis. 
 
Observamos que la desviación estándar es grande y por eso hacemos un estudio estadístico de 
cada parámetro para ver si los resultados son diferentes estadísticamente.  
 















Figura 5.30 - Los promedio y las desviaciones estándar de parámetro Ra de las cuatro series. 
 
Caracterización superficial de un cemento de fosfato de calcio 
 
71

















Figura 5.31 - Los promedio y las desviaciones estándar de parámetro Rq de las cuatro series. 
 
 
Como se ve en las Figura 5.30 y Figura 5.31 hay una diferencia estadísticamente significativa 
entre las series de tamaño de partícula distintas pero no entre las series de relación L/P 
diferentes. Sin embargo, comparamos los valores promedios de los dos parámetros (ver 


















Figura 5.32 – Los promedios de Ra de las cuatro series. 
 
















Figura 5.33 – Los promedios de Rq de las cuatro series. 
 
 
Se ve que la rugosidad  de las partículas pequeñas es mayor que la de las partículas grandes. 
Puede ser que en el área de estudio (20x20 µm2) hay un número más grande de cristales y 
aglomeraciones de cristales en el caso de partículas pequeñas que el número de cristales en el 
caso de partículas grandes. En consecuencia, en las series de partículas pequeñas las medidas 
de rugosidad tienen en cuenta más la rugosidad debida a los aglomerados cristalinos (que la 
debida a las agujas), como hay más aglomerados, que en las series de partículas grandes. El 
microscopio de fuerzas atómicas tiene una limitación de 5 µm en las medidas de altura y eso 
puede también afectar el valor de rugosidad obtenida.  
 
5.2.3.2. Área de barrido de 5x5 µm2 
 
Los resultados de un área de barrido de 5x5 µm2 se muestran en la tabla siguiente. 
 
Serie Ra (nm) Rq (nm) 
11 136,1 (45,1) 172,4 (54,4) 
13 171,2 (68,7) 219,6 (95,6) 
21 195,8 (51,2) 278,2 (114,4) 
23 234,7 (25,9) 318,1 (97,6) 
Tabla 5.6 - Valores de la rugosidad de las cuatro series con un área de banda de 5x5 µm2 y la desviación 
estándar entre paréntesis. 
 
Como se puede ver los valores de los parámetros Ra y Rq disminuyen con el área de estudio, 
como es lógico, las restricciones en altura y en área funcionan como un filtro eligiendo las 
zonas más lisas y homogéneas.  
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Observamos que la desviación estándar por un área de barrido de 5x5 µm2 también es grande 
y por eso hacemos un estudio estadístico de los dos parámetros para ver si los resultados son 
diferentes estadísticamente.  
  














Figura 5.34 – Los promedio y las desviaciones estándar de parámetro Ra de las cuatro series. 
 

















Figura 5.35 – Los promedio y las desviaciones estándar de parámetro Rq de las cuatro series. 
 
Se observa que las diferencias entre muchas de las series de los dos parámetros no son 
estadísticamente significativas. Sin embargo se puede observar tendencias.  
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En la Figura 5.36 se ve los promedios del parámetro Ra de las cuatro series. Las tendencias 
del parámetro Rq son muy parecidas a las del parámetro Ra, como es lógico, están basados en 

















Figura 5.36 – Los promedios de parámetro Ra de las cuatro series. 
 
Como se ve en la figura la rugosidad de las partículas pequeñas es más grande que la de las 
partículas grandes. Esto es a causa del área de estudio, aunque es pequeña, incluye los dos 
niveles de rugosidad en el caso de las partículas pequeñas, recordamos que el tamaño 
aproximado de estos aglomerados es de 2 µm y el área de barrido es de 5x5 µm2; mientras que 
el tamaño de los aglomerados de las partículas grandes es de 7 µm. En consecuencia, en las 
partículas grandes se caracteriza la rugosidad de las agujas, mientras que en las partículas 
pequeñas a esta rugosidad se añade la rugosidad de los aglomerados. Observamos también 
que la rugosidad aumenta con la relación L/P, una cosa que no podemos ver en los estudios 
anteriores, que corresponde bien con lo que vemos en las imágenes de SEM (ver Figura 5.9 y 
Figura 5.12). El tamaño de agujas y también de aglomerados crece con la relación L/P dando 
lugar a una rugosidad más grande. El área pequeña de barrido y el límite en las medidas 
verticales pueden hacer que los resultados estén filtrados,  porque solamente se puede medir 
en las zonas más lisas y homogéneas.  
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5.2.3.3. Comparación de pastillas 
 
Observamos que las medidas de diferentes pastillas de la misma serie son muy diferentes, y 
por eso hacemos un estudio estadístico de las pastillas de la serie 13. En las Figura 5.37 y 
Figura 5.38 se muestra dos comparaciones (una con un área de estudio de 20x20 µm2 y otra 



































Figura 5.38 – Los promedios de parámetro Ra de la serie 13 con un área de estudio de 5x5 µm
2. 
 
Caracterización superficial de un cemento de fosfato de calcio 
 
76
Al comparar la rugosidad de pastillas vemos que, como en el caso de interferometría, tenemos 
una diferencia significativa entre una pastillas y las dos otras. Un área de barrido menor 
reduce la diferencia pero todavía una pastilla es distinta. Aparentemente, como hemos visto 
antes, el proceso de fabricación de las pastillas es un factor que influye en la rugosidad de las 
pastillas. 





Las observaciones con microscopía electrónica de barrido demuestran que la formación de 
cristales de hidroxiapatita de diferente tamaño según el tamaño de partícula del a-TCP y la 
relación líquido/polvo empleada. En el cemento de polvo pequeño se disuelve más fácilmente 
el a-TCP y se llegan a una sobresaturación más elevada que favorece la nucleación de la 
hidroxiapatita, entonces se disminuye el tamaño de cristales precipitados e induce a la 
formación de un mayor número de cristales. Un cemento de relación líquido/polvo más 
elevada se fragua más lentamente que conduce  a un tiempo más largo para el crecimiento de 
los cristales entonces se obtiene cristales más grandes. 
 
Las observaciones de SEM también parecen indicar un aumente de porosidad con la relación 
líquido/polvo que luego hemos podido comparar con las medidas obtenidas 
 
Las ventajas del microscopio óptico interferométrico son muchas; permite medidas rápidas de 
superficies muy rugosas y frágiles o blandas con una resolución buena. Otra ventaja es el gran 
número de análisis diferentes que ofrece.  
  
Los estudios de rugosidad realizados con microscopía óptica interferométrica sobre las seis 
series del cemento demuestran que el polvo pequeño tiene una rugosidad de cristales menor, 
debido al menor tamaño de cristales. 
 
Las observaciones indican que la utilización de filtros influye mucho en los valores de 
rugosidad que obtienen. La aplicación de un filtro adecuado es muy importante y bien 
aplicada nos ayuda disminuir los efectos de defectos sobre los resultados.  
 
De los resultados del filtro pasa alto a 1µm se saca la conclusión que la resolución del 
microscopio óptico interferométrico no es suficiente para determinar la rugosidad de las 
agujas. Ya que en este caso también influye los artefactos ópticos de nuestras muestras. 
 
Los resultados de la microscopia de fuerzas atómicas sobre las seis formulaciones del 
cemento demuestran que la rugosidad aumenta con la relación líquido/polvo, debido al mayor 
tamaño de cristales. 




Se puede sacar la conclusión que para poder determinar la rugosidad de las agujas del polvo 
pequeño se debe utilizar un área de barrido menor que 5x5 µm2, como el diámetro de los 
aglomerados cristalinos del polvo pequeño es menor que 5 µm. 
 
También se ha podido ver que para poder caracterizar la rugosidad de una muestra a distintos 
niveles a veces se ha de utilizar más de una técnica que nos da resultados complementarios. 
 





En este proyecto hemos caracterizada la topografía superficial de un cemento óseo de fosfato 
de calcio. Este es un factor que influye mucho en la secuencia de eventos que siguen a la 
implantación de un implante biomédico. En el futuro se debe hacer ensayos in vitro con 
proteínas, células y después también ensayos in vivo, para poder determinar como el cuerpo 
reaccionará a la implantación de este cemento desde un punto de vista microestructural e 
intentar correlacionarlo con la rugosidad a los dos niveles observados.   
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